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® Verfahren und Vorrichtung zur Herstellung von kugelfdrmigen Teilchen aus flUsslger Phase. 



® Zur Herstellung kugelformrger Teilchen mit en- 
gem Kornspektrum durch Erzeugung von Tropfen 
mittels einer Duse aus einer fIGsslgen Phase mit 
^ Schmelzpunkten bis 1.500'C wird die fIGssige Pha- 
se, die Duse und die Tropfenfallstrecke bis zur Sta- 
fv> bilisierung der Kugelgestalt der fallenden Tropfen auf 
^ einer konstanten Temperatur gehalten, die 1 bis 
^ 10* C uber der Schmelztemperatur der flussigen 
^ Phase liegt. AnschlieiSend mussen die Teilchen 
N schlagartig abgeschreckt werden. 
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@ Verfahren und Vorrichtung zur Herstellung von kugelformigen Teilchen aus flussiger Phase. 



® Zur Herstellung kugelformiger Teilchen mit en- 
_ gem Kornspektrum durch Erzeugung von Tropfen 
s mittels einer Duse aus einer flussigen Phase mit 
, Schmelzpunkten bis 1.500* C wird die flussige Pha- 
se, die Duse und die Tropfenfailstrecke bis zur Sta- 
^ bilisierung der Kugelgestalt der fallenden Tropfen auf 
^ einer konstanten Temperatur gehalten, die 1 bis 
10' C uber der Schmelztemperatur der flussigen 
^ Phase llegt. Anschliefiend mUssen die Teilchen 
^ schlagartig abgeschreckt werden. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine 
Vorrichtung zur Herstellung von kugelformigen 
Tellchen im KorngroCenbereich von 5 um bis 5 
mm mit engem Kornspektrum aus flussiger Phase 
durch Erzeugung von Tropfen mittels vibrierender 
Dusen und Verfestigung der gebildeten Tropfen in 
einem gasformigen oder flussigen Kuhlmedium. 

Fur kugelf5rmlge Teilchen im GroBenbereich 5 
um bis 5mm gibt es einen groBen Anwendungsbe- 
reich, beispielsweise auf dem Gebiet der Pulverver- 
arbeitung. da solche Teilchen staubfrei gehandhabt 
werden konnen und gut rieselfahig sind. Die 
Gleichmafligkeit der Teilchen und ihre enge Korn- 
verteilung ermoglichen eine gute Raumausftillung, 
zum Beispiel bei der Beladung von Pre/3formen 
Oder von chromatografischen Saulen. Sle sind da- 
neben auch als Katalysatortrager geeignet. 

Kugelformige Teilchen aus Metallen oder Le- 
gierungen werden u. a. in der Lottechnik verwen- 
det, wobei die Anforderungen an eine moglichst 
enge Kornverteilung standig steigen. Das Interesse 
an Mikrokugein aus organischen Stoffen anstelle 
von staubendem Pulver nimmt ebenfalls standig 
zu, beispielsweise auf dem Sektor Futtermittel we- 
gen der guten Dosierbarkeit oder in der Pharmain- 
dustrie bei der Herstellung von Pharmaka mit De- 
potwirkung. 

Es gibt auch bei organischen Stoffen Anforde- 
rungen, die auf eine vollstMndige und reproduzier- 
bare Raumausfullung, gegebenenfalls unter optima- 
ler Raumnutzung durch Verwendung mehrerer 
Fraktionen unterschiedlicher Gr60e, aber enger 
Kornverteilung abzielen, wie zum Beispiel bei der 
Sprengstoffherstellung. 

Fur die Herstellung von rieselfahigen Teilchen 
mit mehr oder minder guter Kugelform gibt es eine 
Reihe von Verfahren, die meist auf der Verwen- 
dung von Zweistoffdusen (Hohlkegeldusen) beru- 
hen. aber aufgrund des Spruheffekts kein einheitli- 
ches Kornspektrum. sondern eine breite Korngro- 
i3enverteilung ergeben. Nachteilig ist auch der da- 
bei auftretende Staubanteil sowie die Entstehung 
von Teilchen mit sehr unterschiedlichen Eigen- 
schaften, die sich bei der Erstarrung von gro/Jen 
und kleinen Tropfen In einer gekOhlten Fallstrecke 
ergeben. 

Zur Erzeugung von Mikrokugein mit monodis- 
perser Verteilung sind Verfahren bekannt gewor- 
den, die auf die Zerteilung von Flussigkeitsstrahlen 
durch Einwirkung von mechanischen Schwingun- 
gen auf die Flussigkeit bemhen. wobei die Anwen- 
dung periodischer Schwingungen, z.B. von elektro- 
magnetischen Schwingungssystemen, monodisper- 
se Tropfen ergibt, welche auf unterschiedlichen 
Wegen verfestigt werden. 

Die moisten dieser Verfahren b zieh n sich auf 
den Einsatz von wafirigen Losungen und anderen 
Flussigkeiten bei Raumtemperatur. 



Die Verfestigung der Tropfen erfolgt bei diesen 
Verfahren meist durch chemische Prozesse wie 
Fallung und/oder Wasserentzug. Zur Herstellung 
von kugelformigen Teilchen aus flussigen Phasen 
5 mit hohem Schmelzpunkt sind diese Verfahren 
aber nicht geeignet. 

In der US-PS 2 968 833 wird ein Verfahren 
vorgeschlagen, nach dem hochkonzentrierte wafiri- 
ge Losungen von Ammoniumnitrat bei einer Tem- 
70 peratur von 140*C mit Hilfe von vibrierenden Du- 
sensystemen in uniforme Tropfen umgewandelt 
werden, die sich wahrend des Fallens in einer 
Kuhlstrecke zu gleich gro0en Granulatteilchen ver- 
festigen. Dieses Verfahren kann auch auf andere 
75 Saize mit ahnlichen chemischen und physikali- 
schen Eigenschaften, wie Ammoniumnitrat oder 
Harnstoff angewendet werden. Fur Flussigkeiten 
mit hohem Schmelzpunkt ist dieses Verfahren aller- 
dings nicht geeignet. da sich keine kugelrunden 
20 Teilchen bei hoheren Temperaturen bilden bzw. 
die Teilchen in der Kuhlstrecke zusammenkleben. 

Auch in der DE-PS 27 25 924 wird ein Verfah- 
ren beschrieben, geschmolzene Substanzen unter 
Vibration durch eine Duse zu vergieflen und durch 
25 Erstarrung der Tropfen in einer gekuhlten Fallstrek- 
ke kugelformige Teilchen zu erzeugen. Ein wesent- 
licher Nachteil dieses Verfahrens liegt darin, daB 
die Abkuhlung und Erstarrung der Tropfen in einem 
Temperaturgradienten erfolgt, was insbesondere 
30 bei hoheren Temperaturen nur schwer zu steuern 
ist. Auch hier erfolgen Teilchenverklebungen in der 
Kuhlstrecke bei hoheren Temperaturen. 

Es war daher Aufgabe der vorliegenden Erfin- 
dung, ein Verfahren zur Herstellung von kugelf6r- 
35 migen Teilchen im Korngrofienbereich 5 um bis 5 
mm mit engem Kornspektrum aus flussiger Phase 
durch Erzeugung von Tropfen mittels vibrierender 
Dusen und Verfestigung der gebildeten Tropfen in 
einem gasformigen oder flussigen Kuhlmedium zu 
40 entwickein, das auch fQr Stoffe mit hohem 
Schmelzpunkt anwendbar sein sollte. AuBerdem 
war eine entsprechende Vorrichtung zu konstruie- 
ren. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch 
45 gelost, daB die den DUsen zuflieBende flUssige 
Phase, die vibrierenden Dusen und die sich bilden- 
den Tropfen bis zur Stabilisierung ihrer Kugelform 
auf konstanter Temperatur gehalten werden, die 1 
bis 10* C uber der Schmelztemperatur der flussi- 
50 gen Phase liegt, und daB die Verfestigung der 
Tropfen nach ihrer Stabilisierung schlagartig durch 
Abschrecken mit einem gasformigen oder flussigen 
Kuhlmedium erfolgt, dessen Arbeitstem peratur min- 
destens 100"C unter der Schmelztemperatur der 
55 flussigen Phase liegt. 

Vorzugsweise erfolgt die Abschreckung der ku- 
gelformigen Tropfen durch das um mindestens 
lOO'C gegenuber der Tropfentemperaturkaltere 
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Kuhlmedium durch standige Zufuhr des Kuhlme- 
diums im Gleichstrom mit der Tropfenfallrlchtung. 
Besonders bewahrt haben sich als KUhlmedium 
Flussigkeiten, deren Arbeitstemperaturen nahe am 
Siedepunkt dieser Kuhlflussigkeiten liegen. 

Vorteilhafterweise verwendet man hierfur flussi- 
gen Stickstoff, flQssiges Argon Oder flussige Koh- 
lensSure, doch sind auch Wassernebel mit Arbeits- 
temperaturen von 80 bis 95* C brauchbar. 

Dieses Verfahren eignet sich besonders fiir Ku- 
geldurchmesser von 20 um bis 2 mm und 
schmelzbare organische und anorganische Stoffe 
mit Schmelzpunkten bis 1500"C. Die flussigen 
Phasen konnen dabei auch suspendierte Feststoffe 
enthalten. 

Der Vorgang der Tropfenbildung aus einem 
vibrierenden Flussigkeitsstrahl, einschlie/3lich der 
Tropfenformung zu einer Kugel. lauft bei dem vor- 
liegenden Verfahren in sehr kurzen Zeitraumen von 
wenigen Millisekunden bis zu einer Mikrosekunde 
ab. Das weitere Schicksal der runden Tropfen, wie 
die sofortige Erstarrung zur Kugel oder die uner- 
wGnschte Ausbildung der sogenannten Tropfenform 
aufgrund der Einwirkung von Reibungskraften so- 
wie das unerwunschte Verschmelzen der fallenden 
Tropfen zu groCeren Teilchen aller nur denkbaren 
Formen. hSngt von der Geschwindigkelt ab, mit der 
die Tropfen in diesem schmelzflUssigen Zustand 
verfestigt werden. 

Bei dem vorliegenden Verfahren wird der Vor- 
gang der Tropfenbildung und Tropfenformung zu 
einer Kugel scharf getrennt vom Erstarrungsvor- 
gang, dem Obergang des flussigen Tropfens in den 
festen Zustand. Dadurch ergibt sich der grofie Vor- 
tell, dafi die Einhaltung weniger Verfahrensparame- 
ter genugt, dai3 die primar entstehenden uniformen. 
kugelformigen Tropfen auch als teste Kugein mit 
engem Kornspektrum erhalten werden. 

Die genaue Einhaltung der genannten Verfah- 
rensparameter ermoglicht die Obertragung der bei 
Raumtemperatur bekannten Vorgange der Kugeler- 
' zeugung auf ho here Temperaturen. Dabei hat sich 
gezeigt, daB die Tropfenbildung aus vibrierenden 
Flussigkeitsstrahlen und die Tropfenformung zu 
Kugel sowie deren Verfestigung mit engem Korn- 
spektrum auch bei Stoffen mit hohen Schmelz- 
punkten bis zu 1500* C erreicht werden kann, wenn 
die von den jeweiligen Stoffeigenschaften abhangi- 
gen Verfahrensparameter entsprechend eingestellt 
und konstant gehalten werden. 

Die Beobachtung des Tropfenbildungsvorgan- 
ges mit Hilfe einer Stroboskoplampe hat ergeben, 
daB auch bei hohen Temperaturen und schweren 
Flussigkeiten, wie geschmolzenen Bleilegierungen, 
der Zerfall des Flussigkeitsstrahles in uniforme 
Tropfen unter der Einwirkung von Schwingungen 
ebenso ablauft, wie bei Raumtemperatur und wMB- 
rigen L5sungen. Nach dem Zerfall des FlUssig- 



keitsstrahles schwingen Teilchen hoher Dichte al- 
lerdings viel starker nach als solche niedriger Dich- 
te. dennoch durchlaufen auch sie das Stadium der 
exakten flussigen Kugel, bevor sie die bekannte 

5 Tropfenform annehmen. Diese schmelzflussigen, 
kugelformigen Tropfen konnen durch gezieltes 
schnelles Abkuhlen oder Abschrecken aus dem 
flussigen Zustand ohne Verformung in teste kugel- 
formige Teilchen uberfuhrt werden. Voraussetzung 

10 dafur ist, dai3 die Tropfentemperatur nur um wenige 
Grade uber der Erstarrungstemperatur liegt. so dafl 
zuerst nur die Schmelzwarme oder ein fur die 
Oberflachenhartung der Teilchen ausreichender 
Toil davon abgefuhrt werden mu0. 

IS Die restliche WSrme wird dann wahrend des 

Fallens in einem KUhlturm und in einem gekOhlten 
Sammelgefa/} abgefuhrt, wo ein Verschmelzen der 
festen Teilchen nicht mehr stattfinden kann. 

Das verwendete Kuhlmedium kann sowohl ein 

20 Gas, Dampf oder Nebel. als auch eine moglichst 
niedrigviskose Flussigkeit sein. Es wurde gefunden, 
da/3 die gunstigste Art der Warmeabfuhrung durch 
ein Kuhlmedium bei moglichst niedriger Tempera- 
tur, mindestens 100*C unter der Verdusungstem- 

25 peratur dann gegeben ist, wenn die Stromung des 
Kuhlmediums den Tropfenstrahlen bzw. der Fall- 
richtung der Tropfen gleichgerichtet ist, Erfindungs- 
gemaiS kommen die Tropfen mit dem kalten Kuhl- 
medium erstmals dann in Kontakt, wenn sie die 

30 exakte Kugelform ausgebildet haben. Dies kann 
auch durch seitliches Anblasen der Tropfen mit 
dem KUhlmedium erfolgen. vorteilhafter ist jedoch 
die Abkuhlung bei gleichgerichteter Stromung. 

Wegen der Empfindlichkeit vieler Stoffe gegen 

35 Sauerstoff, zum Beispiel Metallschmelzen oder or- 
ganische Stoffe, wird als Kuhlmedium bevorzugt 
verdampfender flussiger Stickstoff oder verdamp- 
fende flussige Kohlensaure verwendet. 

Bei gro/Ben Durchsatzen und insbesondere 

40 dort, wo das Produkt es eriaubt, wird als Kuhlmedi- 
um vorteilhafterweise ein Nebel aus feinsten Trop- 
fen einer Flussigkeit nahe am Siedepunkt verwen- 
det. Dadurch kann die Erstarrungswarme der Trop- 
fen durch den plotzlichen Warmeverbrauch beim 

45 Verdampfen des flussigen Kuhlmediums rasch ab- 
gefuhrt werden. 

Besonders wirtschaftlich gestaltet sich ein sei- 
ches Verfahren bei Verwendung von feinsten Was- 
sernebeln bei 80 bis 95 *C. 

50 Der Antrieb der vibrierenden Dusen erfolgt vor- 

zugsweise durch elektromagnetische Schwingungs- 
systeme, fur sehr hohe Frequenzen durch piezo- 
elektrische oder magnetostriktive Schwingungssy- 
steme. Bei hohen DurchsStzen kann man Dusen- 

55 platten mit bis zu 100 Dusen einsetzen. 

Zur Durchfuhrung dieses Verfahrens verwendet 
man vorteilhafterweise eine Vorrichtung, die aus 
einem Vorratsbehalter fur die flussige Phase, ei- 



3 



NSDOCID: <EP ^0467221 A2J_> 



5 



EP 0 467 221 A2 



6 



nem mit einem Vibrationserreger verbundenen Du- 
senkopf mit einer Oder mehreren Dusen. einer Zu- 
fUhrungsleitung zwischen Vorratsbehalter und Du- 
senkopf, ein r Tropfenfallstrecke. einer Kuhlmlttel- 
zufuhrung und einem Auffanggefafi fur die kugel- 
formlgen Teilchen besteht, Gekennzeichnet ist die 
Vorrichtung dadurch. da/3 die Zufuhrungsleitung fur 
die flQssige Phase, oder ein Teil davon, der DGsen- 
kopf und ein variabler Teil der Tropfenfallstrecke 
oberhalb der Kuhlmlttelzufuhrung von einem Behal- 
ter mit thermisch isolierenden Wanden umschlos- 
sen ist. der auf der Unterseite im Bereich der 
Tropfenfallstrecke eine Offnung aufweist. 

Vorzugsweise ist der Behalter mit Gasleitungen 
versehen. um ihn mit Inertgas zu spulen, wobei die 
Temperatur im Innenraum im Bereich von 0,3 bis 
0.5 % konstant gehalten werden mufl. 

Weiterhin ist es vorteilhaft, wenn die Zufuh- 
rungsleitung fOr die flussige Phase einen spiralfor- 
migen Abschnitt aufweist. Dadurch ist es moglich. 
den Dusenkopf zur Einstellung der benotigten 
Tropfenfallstrecke nach oben oder unten um gerin- 
ge Betrage zu verschieben. Bei grofieren Verschie- 
bungen muB die Verbindung zwischen DGsenkopf 
und Schwingungserreger verkUrzt oder verlangert 
werden. 

Aufierdem ist es wichtig, durch Ausgleichsmas- 
sen am DGsenkopf die schwingende Gesamtmasse 
konstant zu halten. 

Beispielhafte Ausfuhrungsformen der erfin- 
dungsgemaBen Vorrichtung sind schematisch in Fi- 
gur 1 und 2 dargestellt. Die Vorrichtung ist dadurch 
gekennzeichnet. dai3 der vibrierende Dusenkopf 
(4), die Zufuhrungsleitung (2) fur die flussige Phase 
aus dem Vorratsbehalter (1) zum Dusenkopf (4) 
und ein Teilstuck der Tropfenfallstrecke (6) bis zur 
Ausbildung der exakten Kugelform in einem abge- 
schlossenen, isothermen Behalter (7) angeordnet 
sind, dessen Temperatur im Bereich 50 bis 
1.500* C vorzugsweise auf 0.3 bis 0.5 % konstant 
gehalten werden kann. Der isotherme Raum kann 
mit einem inerten Gas gespult werden, das uber 
Rohrleltungen (12) zu- und abgefuhrt wird. Der 
Vibrationsgenerator (8) ist au0erhalb des isother- 
men Behalters (7) angeordnet und unter Verwen- 
dung einer warmeisolierenden Durchfuhrung (9) mit 
dem Dusenkopf (4) mechanisch so gekoppelt. da0 
die SchwingungsGbertragung im Temperaturbe- 
reich bis zu 1.500* C gewahrleistet ist. 

Die Flussigkeitsdosierung aus dem Vorratsbe- 
halter (1) zum Dusenkopf (4) erfolgt durch eine 
Zufuhrungsleitung (2). die einen spiralformigen Ab- 
schnitt (3) aufweist. Die schwingende Gesamtmas- 
se im isothermen Behalter (7) wird durch zusatzli- 
che Ausgleichsmassen (10) im Bereich 0.1 bis 1 kg 
konstant gehalten. 

Der Behalter (7) besitzt Wande (13) aus einem 
th rmisch isolierenden Material und besitzt ledig- 



lich im Bereich der Tropfenfallstrecke (6) eine gro- 
jSere Offnung. Mit diesen Vorrlchtungen werden die 
geforderten Bedingungen nach Temperaturkon- 
stanz der dem Dusenkopf (4) zudosierten flussigen 
5 Phase, der vibrierenden FIGssigkeitsstrahlen und 
der sich daraus bildenden Tropfen bis zur Stabili- 
sierung der Kugelform in besonderem MaBe reali- 
siert. Aufierdem wird damit die erforderliche 
schnelle AbkGhlung der Tropfen durch Abschrek- 
70 ken erreicht, was eine Voraussetzung fur die Er- 
zeugung diskreter runder Kugein ohne AusschuB, 
z.B. in Form von Zwillingen und anderen Sonder- 
formen ist. Die AusfGhrung entsprechend Figur 1 
ist geeignet fur Stoffe mit Schmelzpunkten bis etwa 
75 800 "C. Bei Anwendung von hoheren Temperatu- 
ren bis zu 1.500° C ist die Ausfuhrung gemaB Figur 
2 vorzuziehen. Bei beiden Ausfuhrungen befindet 
sich die geschmolzene, in Tropfen umzuwandelnde 
flussige Phase in einem Vorratsbehalter (1), der mit 
20 einer Heizung und einer Isolation ausgestattet ist. 

Mit Hilfe von z.B. eines Gasdrucks wird die 
flussige Phase durch die Zufuhrungsleitung (2) im 
isothermen Behalter (7) gefordert und der Duse am 
DGsenkopf (4) zugefuhrt. 
25 Durch den Vibrationsgenerator (8). der sich au- 

Berhalb des isothermen Behalters (7) befindet. wird 
der Dusenkopf (4) mit Hilfe einer starren Verbin- 
dung (5) in periodische Schwingungen versetzt. 
wodurch der aus der DGse flieflende FIGssigkeits- 
30 strahl in uniforme Tropfen zerfallt. Die starre Ver- 
bindung (5) steckt in einer warmeisolierenden 
Durchfuhrung (9) und ubertragt die Schwingungen 
des Vibrationsgenerators (8) auf die heifie Duse. In 
Figur 1 ist dies in vertikaler AusfGhrung. in Figur 2 
35 in horizontaler Ausfuhrung dargestellt. 

Im Vorratsbehalter (1 ) wird der zu vertropfende 
Stoff geschmolzen oder liegt schon als Schmeize 
vor. In diesem Behalter darf die Temperatur der 
Flussigkeit etwas mehr als 10° C uber der 
40 Schmelztemperatur liegen, auch die Temperatur- 
schwankung darf etwas groBer als 0.5 % sein. 

Die Zufuhrungsleitung (2), die vom Vorratsbe- 
halter (1) zur Duse fuhrt, ist in der Ausfuhrung 
gemaB Figur 1 zunachst auiSerhalb des isothermen 
45 BehMlters (7) angeordnet und muB deshalb beheizt 
und warmeisoliert sein. Die Heizung (11) kann aus 
elektrischen Widerstandsdrahten bestehen. 

Sobald aber die flussige Phase in die Zufuh- 
rungsleitung (2) innerhalb des isothermen Behal- 
50 ters (7) eintritt, nimmt sie die dort eingestellte Tem- 
peratur von 1 bis 10* C uber ihrem Schmelzpunkt 
an. Die dafur erforderliche Verweilzeit kann vor- 
zugsweise in einem aufsteigenden Ast und einer 
Erweiterung der Zufuhrungsleitung (2) im isother- 
55 men Behalter (7) dem Durchsatz angepafit werden. 

Insbesondere bei hohen Temperaturen mussen 
die verwendeten Werkstoffe den jeweiligen Anfor- 
derung n angepaBt werden. die von den zu verar- 
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beltenden Stoffen bestimmt sind. Dies kann dazu 
fCihren. daiS sich das Gewicht der schwingenden 
Masse von Fall zu Fall andert. Auch die Verwen- 
dung unterschiedlich grofler DusenkSpfe (4) mit 
mehr oder weniger Dusen verandert das Gewicht. 
Um zu vermeiden. dai3 das ganze Schwingungssy- 
stem stets entsprechend angepaflt werden mufi. 
werden vorzugsweise Ausgleichsmassen vor oder 
am Dusenkopf (4) angebracht, die dafur sorgen, 
da/J die gesamte. in Schwingung versetzte Gesamt- 
masse in alien Fallen nahezu konstant 1st. 

Der Vorgang der Tropfenbildung aus einem 
Flussigkeitsstrahl, der aus einer Duse flieflt, ist 
abhangig u.a. von der Oberflachenspannung, Dich- 
te und VIskositat der flussigen Phase. Daher mu/J 
die Tropfenfallstrecke (6) von der Duse bis zur 
Ausbildung der Kugelform fur jede Flussigkeit em- 
pirisch ermittelt werden. Dazu dient beispielsweise 
eine Stroboskoplampe (14), deren Lichtblitze den 
Vorgang durch das Sichtfenster (15) beobachtbar 
machen. Eine geringe Phasenverschiebung der 
Frequenz der Stroboskoplampe gegenuber der des 
Vibrationsgenerators ermoglicht sogar die Beob- 
achtung der Schwingungsvorgange der Tropfen 
nach unterschiedlichen Fallstrecken, so dal3 man 
den Punkt. an dem die Tropfen Kugelgestalt ange- 
nommen haben, genau lokalisieren kann. Durch 
Verschiebung des Dusenkopfes (4) kann man die 
Tropfenfallstrecke (6) so verandern, da/3 die Trop- 
fen genau an der Stelle abkuhlen, wo sie Kugelge- 
stalt angenommen haben. 

Falls man die Tropfen nicht sichtbar machen 
kann, muB man die Bedingungen fur die Erzeu- 
gung der optimaten Kugelform in einer Versuchs- 
reihe an Hand von erstarrten Kugein ermitteln. 

Das Abschrecken der fallenden Tropfen mit 
dem Kuhlmedlum erfolgt durch Anblasen der Trop- 
fen aus der KUhlmittelzufOhrung (16), die gleichma- 
0ig um den Dusenkopf (4) verteilt angeordnet ist. 
Der Abstand der KUhlmittelzufOhrung (16) zu den 
Tropfen betragt wenige Zentimeter, Damit wird si- 
chergestellt, dafl das geforderte Temperaturgefalle 
von mindestens lOO'C kontrolliert aufrechterhalten 
wird. 

Anstelle einer Einzelduse kann am Dusenkopf 
(4) eine DUsenplatte mit mehreren Dusen gleicher 
Groj3e und gleicher Bohrung verwendet werden. 
Die dadurch vergroflerte Masse wird durch ent- 
sprechende Verringerung der Ausgleichsmasse 
kompensiert. 

Die optlmale Anzahl DUsen an einer DUsenplat- 
te wird bestimmt vom gewunschten Durchsatz, von 
den geometrischen moglichen Verhaltnissen und 
von der erforderlichen AbkUhlung. Die Anpassung 
an das Schwingungssystem ist unproblematlsch. 

An Hand der folgenden Beispiele wird die vor- 
liegende Erflndung naher eriautert. 



Beisplel 1 

In einer Vorrichtung gemafi Figur 1 wurde 
hochreines Silbernitrat vom Schmelzpunkt 209 'C 

5 im Vorratsbehalter (1) geschmolzen und auf 225* C 
temperiert. Die von dort zum isothermen Behalter 
(7) eines Warmeschrankes fuhrende ZufUhrungslei- 
tung (2) war auf 220 ' C temperiert. Der isotherme 
Behalter (7), in dem sich die Zufuhrungsleitung (2), 

10 der DUsenkopf (4) mit der Duse und die Tropfen- 
fallstrecke (6) fUr die Ausbildung der Kugelform 
befand, wurde auf eine Arbeitstemperatur von 
215° C eingestellt. Die Genauigkeit der Tempera- 
turregelung war besser als + 1 * G, entsprechend 

75 kleiner als 0,5%. 

Der Durchmesser der DUsenoffnung am DU- 
senkopf (4) betrug 350 um. Die Schwingung, die 
vom Vibratlonsgenerator (8) auf den Dusenkopf (4) 
ubertragen wurde, hatte eine Frequenz von 800 Hz. 

20 Bei einem Gasdruck von 0,14 bar, der mit Hilfe von 
Druckluft eingeregelt wurde, betrug die Durchflufl- 
menge an Silbernitratschmeize 28,5 g/min., ent- 
sprechend 7.2 ml/min unter BerUcksichtigung der 
Dichte von 3,96 g/cm^ am Schmelzpunkt. Dies 

25 entspricht einem Durchsatz von 1,71 kg Silbernitrat 
pro Stunde und Duse, entsprechend der Bildung 
von 48.000 Tropfen je Minute und DUse. Die Trop- 
fenfallstrecke (6) wurde auf 5 cm eingestellt, nach- 
dem mit Hilfe des Stroboskops (14) diese Fallstrek- 

30 ke als optimal beurteilt worden war. 

An dieser Stelle wurden die Tropfen mit Pre/3- 
luft aus zwel DUsen der KUhlmittelzufOhrung (16) 
vom Durchmesser 10 mm beidseitig angeblasen. 
Die Luftdosierung fUr beide DUsen betrug 500 l/h, 

35 der Abstand der DUsen von den Tropfen war auf 2 
cm eingestellt. Die PreBluft hatte Raumtemperatur, 
• so daiS die heiflen Silbernitrat-Tropfen bei der Tem- 
peraturdifferenz von 200 ' C sehr rasch erstarrten. 
EIn geringer Sog in Fallrichtung der Tropfen ergab 

40 einen Glelchstrom von Tropfen und KUhlgas und 
verhinderte das Eindringen von kalter Luft in den 
isothermen Behalter (7). 

Insgesamt wurden 940 g Mikrokugein aus Sil- 
bernitrat erzeugt. Die Ausbeute dor Siebfraktion 

45 630-800 um lag bei 98,5 %. An einer reprasentati- 
ven Probe wurde die Durchmesserverteilung ge- 
messen, wobei sich ein mittlerer Durchmesser von 
653 um mit einer prozentualen Standardabwei- 
chung von 3,6 % ergab. Die Kugelchen waren 

50 glasig farblos bis weiiS und zeichneten sich durch 
sehr gute Rundheit aus. 

Der gleiche Versuch wurde unter Verwendung 
eines 10-fach-DUsenkopfes (4) mit zehn gleichen 
DUsen vom Durchmesser 350 um durchgefUhrt. 

55 Die Temperatur im Vorratsbehalter (1) betrug 
223*0 und im isothermen Behalter (7) 216*0 mit 
einer Schwankungsbreite von weniger als 0,5 %. 
Bei einem Luftdruck Uber die Schmeize von 0.20 
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bar und der gleichen Frequenz von 800 Hz betrug 
der DurchfluB 334 g/min. entsprechend 84.4 
ml/min. Dies entspricht einem Durchsatz von 20 kg 
Silbernitrat je Stunde. 

In diesem Falle wurden die Tropfen jeder DUse 
nach der Fallstrecke (6) von 5 cm Lange nur von 
einer Seite aus 10 mm-Dusen im Abstand von 2 
cm angeblasen. Der Prefiluftverbrauch bei Raum- 
temperatur fur alle 10 Dusen betrug 2.500 l/h. Bei 
diesem Versuch wurden 17.3 kg Mikrokugein aus 
Silbernitrat erzeugt, die nach dem Sieben der Frak- 
tion 630-800 um eine Ausbeute von 97 % ergaben. 
Eine reprasentative Probe wurde vermessen mit 
dem Ergebnis, dafl der mittlere Durchmesser bei 
691 um lag und die prozentuale Standardabwei- 
chung 5,2 % betrug. 

Beispiel 2 

Eine Weichlotlegierung, besteliend aus 63 Ge- 
wichtsprozent Zinn und 37 Gewichtsprozent Blei, 
mit einem Schmelzpunkt von 183'C wurde im 
Vorratsbehalter (1), wie in Figur 1 dargestellt, ge- 
schmolzen und auf 190'C temperlert, wobei Tem- 
peraturschwankungen von ±3'C auftraten. Mit ei- 
nem Gasdruck von 0,79 bar wurde die Schmeize 
durch die Zufuhrungsleitung (2) der Duse im iso- 
therm n Behalter (7) zugefuhrt. Die Temperatur 
des isothermen Behalters (7) wurde auf 187*C 
eingeregelt. die Schwankungsbreite war kleiner als 
1 ' C. Die DUsenoffnung hatte einen Durchmesser 
von 120 urn. Die Duse wurde vom Vibrationsgene- 
rator (8) zu periodischen Schwingungen der Fre- 
quenz 1 .900 Hertz angeregt. Der Isotherme Behal- 
ter (7) wurde mit Stickstoffgas der Qualltat "reinst" 
luftfrei gespUlt. 

Auch das Gas uber der Schmeize im Vorrats- 
behalter (1) sowie das KUhlmedium bestand aus 
Reinstickstoff. 

Damit wurde die Oxydation der sehr sauerstoff- 
empfindllchen Zinn-Blei-Legierung vermieden. 

Der Durchsatz an flussiger Legierung betrug 
7,2 g/min. daraus bildeten sich 114.000 
Tropfen/min. Diese Tropfen wurden mit Reinstick- 
stoffgas von 20 *C aus den Dusen der KUhlmlttel- 
zufuhrung (16) beldseitig angeblasen. Das Gas 
wurde durch leichten Sog nach unten im Gleich- 
strom mit den Mikrokugein abgefuhrt. Die Mikroku- 
gein wurden nach einer Fallstrecke von 3,5 m, die 
zusatzlich noch auf -10* C gekuhlt wurde, in einem 
Behalter gesammelt und dann gesiebt. 

Die Ausbeute der Siebfraktion 180-250 um be- 
trug 91.5 %. Eine reprasentative Probe von 1.003 
Mikrokugein aus dieser Siebcharge wurde vermes- 
sen. Dabei ergab sich ein mittlerer Durchmesser 
von 232 um und eine prozentuale Standardabwei- 
chung von 2,5 %. Das mittlere Gewicht der Mikro- 
kugein betrug 63,4 ug, entsprechend einer Dichte 



von 9,60 g/cm^. 

Die Kugein zeigten eine gute Rundheit: mehr 
als 96 % aller Teilchen hatten ein Durchmesserver- 
haltnis von grower Achse zu kleiner Achse besser 

5 als 1,03. Die Sauerstoffanalyse der Mikrokugein 
ergab Werte von weniger als 100 ppm. 

Dieselbe Legierung wurde unter ahnlichen Be- 
dingungen einer vibrierenden Duse von 50 um 
Durchmesser zudosiert. Bei einer Frequenz von 

70 9.450 Hertz, entsprechend 567.000 Tropfen pro 
Minute, betrug der Durchsatz 133 g/h. Diese Ein- 
zelduse wurde anschlieiSend durch eine Dusenplat- 
te (4) mit sechs gleichen Dusen ebenfalls vom 
Durchmesser 50 um ersetzt. 

75 Die Frequenz der Schwingungsanregung durch 

den Vibrationsgenerator (8) betrug 9.550 Hertz, wo- 
bei sich 573.000 Tropfen je Minute bildeten. Der 
Durchsatz betrug je Duse 2.10 g/min. Dies ent- 
spricht einer Menge von 756 g/h fur die 6-fache- 

20 Dusenplatte. 

Die Mikrokugein wurden gesiebt. wobei Aus- 
beuten von 93,8 bzw. 88,3 % der Siebfraktion 50- 
125 um erzielt wurden. Reprasentative Proben die- 
ser Mikrokugein wurden gemessen und ergaben 

25 mittlere Durchmesser von 92 um bzw. 90 um 
sowie prozentuale Standardabweichungen von 7,6 
% bzw. 9,8 %. 

Beispiel 3 

30 

Fur die Herstellung von Mikrokugein aus Sil- 
berlot wurde eine Vorrichtung gemai3 Figur 2 be- 
nutzt. Das verwendete Silberlot hatte einen Rein- 
heitsgrad von 99,9 %. war oxidfrei und hatte einen 

35 Schmelzpunkt von 960* C. 

Als Vorratsbehalter (1) fur die Silberschmeize 
wurde ein Tiegel aus rostfrelem Stahl benutzt, der 
von einer Isolation umgeben war und mit Hilfe einer 
Induktionsspule aufgeheizt wurde. 

40 Unterhalb des Stahltiegels befand sich ein wi- 

derstandsbeheizter Ofenraum mit Heizung (11) und 
Isolation. Die Dosierung der Silberschmeize zur 
DCise erfolgte in einer Zufuhrungsleitung (2) eben- 
falls aus rostfreiem Stahl, die durch den Boden des 

45 Tiegels in den isothermen BehSlter (7) fUhrte und 
dort zu einer Spirale geformt war, wodurch eine 
gewisse Elastizitat erreicht wurde. Unterhalb der 
Spirale war die starre Verbindung (5) zwischen 
Vibrationsgenerator (8) und Dusenkopf (4) befe- 

50 stigt. Die DUse bestand ebenfalls aus rostfreiem 
Stahl und war mit der Zufuhrungsleitung (2) fest 
verbunden. 

Im Vorratsbehalter (1) wurde die Silberschmei- 
ze auf 974 "C aufgeheizt, wobei eine Temperatur- 
55 schwankung von ±6° C auftrat. Mit Hilfe von Argon- 
gasdruck wurde die Schmeize durch die Zufuh- 
rungsleitung (2) im isothermen Behalter (7) bis zum 
DUsenkopf (4) dosiert. Die Temperatur im isother- 
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men Behalter (7) wurde auf 966 C eingeregelt mit 
einer Schwankungsbreite von ±3'C. entsprechend 
±0.3%. Vor Arbeitsbeginn wurde der isotherme Be- 
halter (7) nnit Relnstargon luftfrei gespult. 

Vom Vibrationsgenerator (8) wurde uber die 
starre Verbindung (5) eine periodische Schwingung 
der Frequenz 200 Hz auf den Dusenkopf (4) uber- 
tragen. Dabei zerfiel der aus der DOse ausflie/3ende 
Flussigkeitsstrahl in 12.000 Tropfen pro Minute. 
Nach einer Fallstrecke (6) von 35 mm Lange wur- 
den die Silbertropfen seitlich aus den DUsen (16) 
mit Argongas von Raumtemperatur angeblasen und 
so bei der Temperaturdifferenz von mehreren hun- 
dert Grad schlagartig verfestigt. In der sich an- 
schlie/Senden gekuhlten Fallstrecke wurden die Mi- 
krokugeln voilends abgekuhit und nach dem Auf- 
fangen in einer gekuhlten Schikane aus Stahlblech 
in einem Stahlbehalter gesammelt. 

Beispiel 4 

Ahnlich wie in Beispiel 3 wurde eine Vorrich- 
tung gemafi Figur 2 zur Herstellung von kugelfdr- 
migen Glasperlen benutzt. Der Vorratsbehalter (1), 
die Zufuhrungsleitung (2) und der Dusenkopf (4) 
mit den Gie^dusen waren aus Platin gefertigt. 

Die Glasperlen wurden aus einem Kalknatron- 
glas der Zusammensetzung 65 Gew. % Si02. 15 
Gew. % Na2 0 und 20 Gew. % CaO + MgO 
hergestellt. 

Im VorratsbehMlter (1) betrug die Temperatur 
der Glasschmeize 1.450*0, Im isothermen Behal- 
ter (7) wurden 1.420* C. mit einer Genauigkeit von 
±5* C eingestellt. 

Das flUssige Glas wurde mit einem Luftdruck 
von 1,30 bar durch die ZufUhrungsleitung (2) zur 
Einfachdiise vom Durchmesser 520 um dosiert. 
Unter der Einwirkung der Schwingungen des Vibra- 
tionsgenerators (8) von 500 Hz bildeten sich in der 
Fallstrecke (6) uniforme Glastropfen, die 60 mm 
unterhalb der Duse im Prefiluftstrom abgeschreckt 
wurden. Die heiflen Glasperlen fielen in ein Kuhl- 
rohr und wurden am Boden in einer Wanne mit 
Wasser gesammelt. 

Von einer reprasentativen Probe wurde der 
mittlere Durchmesser der Glasperlen zu 995 M-m 
mit einer prozentualen Standardabweichung von 
5,2 % bestimmt. Der Durchsatz betrug 2,25 kg 
Glas je Stunde in Form von 1 ,8 Millionen Glasper- 
len. 

Patentansprijche 

1. V rfahren zur Herstellung von kugelformigen 

Tellchen im Korngroflenbereich 5 um bis 5 
mm mit engem Kornspektrum aus flussiger 
Phase durch Erzeugung von Tropfen mittels 
zumindest einer vibrierenden Duse. und Verfe- 
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stigung der gebildeten Tropfen in einem gas- 
formigen oder flussigen Kuhlmedium, 
dadurch gekennzeichnet, 
da0 die den Dusen zuflieiSende flussige Phase, 
die vibrierenden Dusen und die sich bildenden 
Tropfen bis zur Stabilisierung ihrer Kugelform 
auf konstanter Temperatur gehalten werden, 
die 1 bis 10* C Ober der Schmelztemperatur 
der flussigen Phase liegt, und dafl die Verfesti- 
gung der Tropfen nach ihrer Stabilisierung 
schlagartig durch Abschrecken mit einem gas- 
formigen oder flussigen Kuhlmedium erfolgt, 
dessen Arbeitstemperatur mindestens 100* C 
unter der Schmelztemperatur der flussigen 
Phase liegt. 

Verfahren nach Anspruch 1, 

dadurch gekennzeichnet, 

dafl die Abschreckung der Tropfen durch das 

um mindestens 100* C gegenuber der Trop- 

fentemperatur kaltere Kuhlmedium durch stan- 

dige Zufuhr des Kuhlmediums im Gleichstrom 

mit der Tropfenfallrichtung erfolgt. 



3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2. 
dadurch gekennzeichnet, 
das als KUhlmedium eine Flussigkelt verwen- 
det wird, deren Arbeitstemperatur nahe am 
Siedepunkt des Kuhlmediums. vorzugsweise 
30 5* - 20* C unterhalb des Siedepunkts liegt. 



Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, 

dadurch gekennzeichnet. 

6ali als Kuhlmedium flussiger Stickstoff, flussi- 

ges Argon oder flussige KohlensSure verwen- 

det wird. 



5. Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfahrens 
zur Herstellung von kugelformigen Teilchen 

40 nach zumindest einem der AnsprOche 1 bis 4, 

bestehend aus einem Vorratsbehalter fur die 
flussige Phase, einem mit einem Vibrationser- 
reger verbundenen Dusenkopf mit einer oder 
mehreren Dusen, einer Zufuhrungsleitung zwl- 

45 schen Vorratsbehalter und Dusenkopf, einer 

Tropfenfallstrecke, einer KuhlmittelzufUhrung 
und einem Auffanggefafi fCir die kugelformigen 
Teilchen, 

dadurch gekennzeichnet, 

50 dai3 die Zufuhrungsleitung (2) fur die flussige 

Phase. Oder ein Tell davon, der DUsenkopf (4) 
und ein vari abler Teil der Tropfenfallstrecke (6) 
oberhalb der KuhlmittelzufUhrung (16) von ei- 
nem Behalter (7) mit thermisch isolierenden 

55 Wanden (13) umschlossen ist, der auf der Un- 

terseite eine die Tropfenfallstrecke umgebende 
Offnung aufweist. 
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6. Vorrichtung nach Anspruch 5. 
dadurch gek nnz ichnet, 

da/5 der Behalter (7) zu dessen Spulung mit 
Gasleitungen (12) versehen ist. 

5 

7. Vorrichtung nach Anspruch 5 und 6. 
dadurch gekennzeichnet, 

da/3 die ZufQhrungsleitung (2) fUr die flussige 
Phase einen spiralformlgen Abschnitt (3) auf- 
weist. 

8. Vorrichtung nach Anspruch 5 bis 7. 
dadurch gekennzeichnet. 

da/5 am Dusenkopf (4) Ausgleichsmassen (10) 
vorgesehen sind. ^' 
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Figur 2 
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